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(54) Verfahren zur Herstellung von Methylcellulose-Pulvern mit spezieller Sieblinie 

(57) Die vorliegende Erf indung betrifft ein Verfahren 
zur Herstellung von Methylhydroxyaikyl-cellulose (alkyl 
= ethyl bzw. propyl)-Pulvern mit folgender Sieblinie: 



100% 
99-100% 
97-100% 
55-70 % 
35-50 % 
15-30% 



<0,250 mm 
<0,200 mm 
<0,160 mm 
<0,125 mm 
<0,100 mm 
<0,063 mm 



wobei ein Methylhydroxyalkylcellulose-Granulat mit 
einer Feinheit von 100 % = kleiner als 0,8 mm mit Was- 
ser bis zu einem Feuchtigkeitsgehalt von 30 bis 70 % 
eingesteltt, anschlieBend in einer RotationsmOhle, 
deren Rotor eine Umfangsgeschwindigkeit von 50 bis 
120 m/s aufweist, gemahlen, anschlieBend in einer 
Abscheidevorrichtung die Luft vom Celluloseether 
getrennt und zur Klassierung Schwingsieben, beste- 
hend aus einem oder mehreren Trennsieben mit ca. 
0,14 bis 0,16 mm Maschenweite, zugefuhrt wird. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Methylcellulose-Pulvern, bei denen eine 
bestimmte Sieblinie vorliegt. 

5 Bei der Herstellung von Methylcellulose wird • um eine verbesserte Verarbeitung zu erzielen - fur jede Anwendung 

ein bestimmtes Kornverteilungsspektrum (Sieblinie) angestrebt. Dieses Verteilungsspektrum soli im geforderten Fall 
etwa so beschaffen sein, daB der Hauptanteil kleiner als 0,16 mm ist, etwa die Halfte soli Weiner als 0,10 bis 0,12 mm 
sein und der Feinanteil soli mit 15 bis 30 % unter ca. 0,06 mm liegen. Es sind zahlreiche Verfahren zur ZerWeinerung 
und Mahlung von Celluloseethern bekannt. 

to Eine GrobzerWeinerung kann in einer Schneidmilhle erfolgen. Dabei fallt normalerweise ein grobes, wolliges, d.h. 
langfaseriges Produkt mit niedrigem Schuttgewicht an. 

Ein weiteres Verfahren (US 2 176 678) ist bekannt, in dem flockenffrmige Celluioseether zwischen einer stehen- 
den und einer rotierenden Platte geschert werden, so daB sich Weine Faserbundel bilden. 

Nach einem anderen Verfahren (DE 1 454 824) erzeugt man ein Vlies aus Celluloseethern durch Friktionieren in 

75 Walzen, welches anschlieBend gebrochen und in Stiftmuhlen Oder Prallzerspanern gebrochen wird. Mit diesem Verfah- 
ren sind nur relativ grobkOrnige Produkte zu erhalten. 

Weiterhin ist ein Verfahren bekannt (FR-A 1 581 954), bei denen die Celluioseether zu Schuppen gepreBt und 
anschlieBend in einem Pulverisator zerkleinert werden. Die dabei erhaltenen Pulver sind mit einer TeilchengrdBe klei- 
ner als 0,1 24 mm sehr fein. 

20 Dariiber hinaus gibt es Verfahren fur die Herstellung von Celluloseether-Feinpulvern mit TeilchengrflBen von etwa 
90 % Weiner als 0,100 mm. Diese~ba$ieren auf dem Einsatz von Kugel- oder Schwingmuhlen (DE-B 24 58 998 = US- 
A 4 076 935 und DE-B 25 56 821). 

Ein weiteres Verfahren ist bekannt zur Mahlung insbesondere von hochviskosen Celluloseethern unter Verwen- 
dung einer Hochdrehzahl-Luftstrom-Rotationsprallmuhle zu TeilchengrGBen von 0,4 bis 0,035 mm (EP 384 046 B1). 

25 Fernerhin sind zweistufige Mahlverfahren bekannt, die zunachst eine VersprGdung des Celluloseethers durch eine 
Schwing- oder Kugelmuhle, bevorzugt in gekuhlter Ausfuhrung, oder eine Pelletpresse durchfuhren, um anschlieBend 
das vorbehandelte Material in einer Strahlmuhle zu zerkleinern. Dabei werden jedoch Produkte erhalten, die eine Fein- 
heit von mind estens 98% unter 0,100 mm besitzen (EP 049 815 B2). Allediese obengenannten Verfahren fuhren nicht 
zu den gewOnschten Produkten mit der unten beschriebenen gesuchten Sieblinien. 

30 Die Herstellung von Produkten mit der gesuchten Sieblinie, die besonders vorteilhaft in Systemen eingesetzt werden 
kflnnen, die ein definiertes Aufldseverhalten des Celluloseethers erfordern, wie z.B. in der Bauindustrie fur Spachtel- 
massen oder Fliesen Weber war bislang nur durch fraktioniertes Sieben und anschlieBendes Zusammenmischen der 
entsprechenden Fraktionen mdglich. Nachteilig an diesem Verfahren ist der hohe zeitliche und apparative Aufwand und 
der immer anfallende Ruckstand an nicht brauchbaren Fraktionen. Insbesondere dieser Ruckstand macht diese Ver- 

35 fahrensweise unwirtschaftlich. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es daher, ein Zerkleinerungsverfahren zur Verfugung zu stellen, das ein 
Produkt mit etwa folgender Sieblinie ergibt: 

100% <0,250mm 
40 99-1 00 % <0,200 mm 
97-100% <0,160mm 
55-70% <0,125mm 
35-50% <0,100mm 
15-30% <0,063mm 

45 

Das Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, daB ein Metiiylhydroxyalkylcellulose-Granulat mit einer Feinheit von 
100 % = kleiner als 0,8 mm mit Wasser bis zu einem Feuchtigkeitsgehalt von 30 bis 70 % eingestellt, anschlieBend in 
einer Rotationsmuhle, deren Rotor eine Umfangsgeschwindigkeit von 50 bis 120 m/s aufweist, gemahlen, anschlie- 
Bend in einer Abscheidevorrichtung die Luft vom Celluioseether getrennt und zur Klassierung Schwingsieben, beste- 
so hend aus einem oder mehreren Trennsieben mit ca. 0,14 bis 0,16 mm Maschenweite, zugefQhrt wird. 

Mit dem erfindungsgemaBen Verfahren stent nun erstmals ein Verfahren zur ZerWeinerung von Celluloseethern, 
insbesondere MHEC, MHPC und MC zur Verfugung, mit dem in wirtschaftlicher Weise gezielt die im folgenden 
beschriebene Sieblinie hergesteltt werden kann: 

55 100% <0,250mm 

99-100% <0,200mm 

97-100% <0,160mm 

55-70% <0,125mm 
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35-50% <0,100mm 
15*30% <0,063mm 

Celluioseether mit dieser Sieblinie werden besonders vorteilhaft fur die Herstellung von Baustoffen verwendet, bei 
s denen ein def iniertes Auf IGseverhalten gewGnscht wird. Durch dieses def inierte Auf lOseverharten wird die Wirkungsfrei- 
setzung des Celluloseethers gesteuert. Dieses ist insbesondere bei Spachtelmassen Oder Fliesenkiebern von hoher 
Qualitat von Vorteil. 

Die zu zerkleinernden Celluioseether sind Methylcellulosen (MC), Methylhydroxyethyl -cellulose (MHEC), und 
Methyl-hydroxypropyl-cellulose (MHPC) mit einem Substitutionsgrad Methoxyl (DS) von 1,2 bis 2,2, bevorzugt 1 ,35 bis 

10 1 ,85, besonders bevorzugt 1 ,45 bis 1 ,7 und gegebenenfalls einem Substitutionsgrad Hydroxyalkyl (MS) von 0, 1 bis 0,6, 
bevorzugt 0,2 bis 0,4, besonders bevorzugt 0,25 bis 0,35. Diese Celluioseether sind in Wasser lOslich und zeigen in 
einer 2 gew.-%igen (lutro) waBrigen LGsung eine Viskositat von 100 bis 100 000 mPa -s, bevorzugt 500 bis 80 000 
mPa • s, besonders bevorzugt 3000 bis 50 000 mPa • s; gemessen in einem Viskosimeter vom Typ Rotovisko bei einem 
Schergefaile von 2,51 /s und einer Temperatur von 20°C. Das Schuttgewicht betragt am Eingang des Verfahrens 220 

15 bis 500 g/l, bevorzugt 250 bis 350 g/l. Die Feuchte betragt am Eingang des Verfahrens 5 bis 15 %, bevorzugt 7 bis 12 
%. Der Gehalt an NaCI betragt: 0 bis 5 %, bevorzugt 0 bis 3 %. 

Die Sieblinie dieser Celluloseethergranulate entspricht am Eingang des Verfahrens der im folgenden dargestellten 



Sieblinie: 




20 100% 


<0,800 mm 


95 bis 100% 


<0,630 mm 


40 bis 60 % 


<0,315mm 


30 bis 45% 


<0,250 mm 


20 bis 30 % 


<0,200 mm 


25 15 bis 22% 


<0,160 mm 


7 bis 15% 


<0,100 mm 


1 bis 10% 


<0,063 mm 



Uberraschenderweise zeigte sich, daft die obengenannten Celluloseethergranulate durch Zugabe von kaltem 
30 Wasser in einem Doppelschnecken-Gegenstrommischer und anschlieBender Prallzerkleinerung, z.B. in einem Ultra- 
Rotor, mit nachfolgender Klassierung uber Schwingsieb in der nachfolgend beschriebenen Verfahrensweise direkt zu 
dem gewunschten Endprodukt mit der geforderten Sieblinie fiihren. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird beispielhaft wie folgt dusgefuhrt: Abweichungen bzw. Anpassungen sind 
selbstverstandlich mOglich und stehen im Ermessen des Fachmanns. 
35 Zu Beginn des erf indungsgemaBen Verfahrens wird der Celluioseether in einen Doppelschnecken-Gegenstrommi- 
scher mit einem Volumen von z.B. 3 cbm gegeben. Der Drehzahlbereich des Mischwerkes liegt bei 5 bis 20 Upm. Zur 
Zugabe von Wasser ist der Mischer innen mit drei ZweistoffbreitstrahldOsen ausgerQstet. 

Es werden 600 kg des Cellulose ether-Granulates in einen Doppelschneckenmischer gegeben und uber drei Zwei- 
stoffbreitstrahldOsen werden innerhalb von 15 bis 30 Minuten 300 I bis 400 I Wasser mit einer Temperatur von 5 bis 
40 40°C, bevorzugt 7 bis 30°C, zugegeben. Das dabei erhaltene Granulat bleibt Gberraschenderweise rieselfahig und es 
gibt keine Klumpen, die zu Verstopfungen in den Anlagen oder in der nachfolgenden Muhle fuhren. Nach Ende der 
Wasserzugabe wind weitere 10 Minuten gemischt und dann wird der zu vermahiende Celluioseether in die Muhle gefah- 
ren. Die Zugabemenge betragt dabei 50 bis 150 kg pro Stunde, bevorzugt 70 bis 90 kg pro Stunde, bezogen auf das 
erhaltene Endprodukt. 

45 Als MOhle wird z.B. ein Ultra-Rotor verwendet. Der Ultra- Rotor ist eine Hochleistungsprallmuhle mit Umfangsge- 
schwindigkeiten von bis zu 120 m/s. Der Antrieb besteht aus einem 250 kW Drehstrommotor und treibt den Rotor mit- 
tels Keilriemenantrieb an. Der Rotor besteht aus 7 Schleudertellern, die im erfindungsgemaBen Verfahren 
wechselweise mit Turbolisatoren und Prallplatten bestOckt ist. Der AuBenmantel ist mit zum Mahlraum gerrffelten Plat- 
ten ausgerustet. Fur die Ruckfuhrung von unzerkleinertem Produkt ist der Ultra-Rotor mit einem Fingersichter ausge- 

so rOstet. Zur KOhlung und dem gleichzeitigen Transport des Produktes durch die Muhle wird das Aggregat mit 6000 bis 
8000 cbm Luft pro Stunde durchstrOmt. Anstelle eines sog. Ultra-Rotors kCnnen auch andere Muhlen gleicher Oder 
ahnlicher Bauart verwendet werden. 

In dem erfindungsgemaBen Verfahren wird das aus der Muhle tretende Gemisch von Luft und zerWeinertem Cel- 
luioseether in einem Zyklon voneinander getrennt. Die den Zyklon entweichende Abluft wird durch ein Filter gereinigt. 

55 Der im Zyklon anfallende Celluioseether wird auf zwei Schwingsiebe vert ei It. Zur Klassierung werden Schwingsiebe mit 
hohem Abscheidegrad eingesetzt. Die Siebe haben einen Durchmesser von 2 m und werden mit Trennsieben mit Sieb- 
gewebe der Maschenweiten 0,140 mm bis 0,160 mm, bevorzugt 0,150 mm bestiickt. Dabei kOnnen die beiden Siebe 
mit gleichen oder unterschiedlichen Siebbestuckungen der obengenannten Maschenweiten betrieben werden. Das auf 
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den Sieben zuruckgehaltene Grobkorn wird dem Ultra-Rotor wieder zugefOhrt, wahrend das Gutkorn (Endprodukt) mit 
der erf indungsgemaBen Sieblinie aus der An! age entnommen wird und in Big Bag oder Sacke abgefullt wird. 

Beispiel 1 

5 

Es werden 600 kg MHEC (DS = 1 ,61 ; MS (EO) » 0,28; Feuchte: 13,1 %; Nad o 1 ,5 %, Viskositat: 35 200 mPa • s; 
Sieblinie: 100 % <0,8 mm; 99,6 % <0,63 mm; 53,4 % <0,315 mm; 37,6 % <0,25 mm; 26,7 % <0 f 2 mm; 20,1 % <0,16 
mm; 14,2 % <0,125 mm; 10,2 % <0,1 mm; 5 % <0,063 mm) in den Doppelschnecken-Gegenstrom-Mischer gegeben. 
Innerhalb von 25 min werden 350 I Wasser zugegeben und im AnschluB daran noch weitere 10 Minuten gemischt. 
10 Dann wird das Gemisch mit einer Leistung von 85 kg/h (bezogen auf das erhaltene Endprodukt) auf die Muhle gege- 
ben. Die beiden Siebe sind mit 0,15 mm Siebgewebe bestuckt. Die Eigenschaften des erhaltenen Produktes sind in 
Tabelle 1 dargestellt. 

In analoger Weise wurden die Beispiele 2 und 3 hergestellt. Auch hierfOr sind die Eigenschaften des erhaltenen 
Produktes in Tabelle 1 dargestellt. 



Tabelle I 



Eigenschaft 


Einheit 


Ausgangsmaterial 


Beispiel 1 


Beispiel 2 


Beispiel 3 


Feuchte 


% 


5-15 


3,8 


3,7 


2,6 


Schuttge- 
wicht 


g/" 


220-500 


420 


460 


460 


Viskositat 


mPa»s 


100-100 000 


39 660 


2800 


12 660 


DS 




1,2-2,2 


1.61 


1,62 


1,87 


MS 




0,1-0,6 


0,28 (EO) 


0.32 (PO) 


0,22 (EO) 


<0,8 mm 


% 


100 








<0,63 mm 


% 


95-100 








<0,315mm 


% 


40-60 








<0,25 mm 


% 


30-45 


100 


100 


100 


<0,2 mm 


% 


20-30 


99,68 


99,9 


99,97 


<0,16mm 


% 


15-22 


97,98 


99 


97,56 


<0,125 mm 


% 


10-20 


69,7 


68,4 


60,2 


<0,1 mm 


% 


7-15 


46,6 


45,2 


41,82 


<0,063 mm 


% 


1-10 


23,1 


24,6 


15,08 



Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von M ethyl -hydroxyalkyl-cellulose (alkyl = ethyl bzw. propyl) -Pulvern mit folgender Sieb- 
45 linie: 



so 



100% 

99-100% 

97-100% 

55-70% 

35-50 % 

15-30% 



<0,250 mm 
<0,200 mm 
<0,160 mm 
<0,125 mm 
<0,100 mm 
<0,063 mm 



dadurch gekennzeichnet, daB ein Methyihydroxyalkylcelluslose-Granulat mit einer Feinheit von 100 % = kleiner als 
55 0,8 mm mit Wasser bis zu einem Feuchtigkeitsgehalt von 30 bis 70 % eingestellt, anschlieBend in einer Rotations- 
muhle, deren Rotor eine Umfangsgeschwindigkeit von 50 bis 120 m/s aufweist, gemahlen, anschlieBend in einer 
Abscheidevorrichtung die Luft vom Celluloseether getrennt und zur Klassierung Schwingsieben, bestehend aus 
einem oder mehreren Trennsieben mit ca. 0,14 bis 0,16 mm Maschenweite, zugefuhrt wird. 
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(54) Verfahren zur Herstellung von Methylcellulose-Pulvern mit spezieller Sieblinie 

(57) Die vorliegende Erf indung betrifft ein Verfahren 
zur Herstellung von Methylhydroxyalkyl-cellulose (alkyl 
= ethyl bzw. propyl)-Pulvern mit folgender Sieblinie: 



100% 
99-100% 
97-100% 
55-70 % 
35-50 % 
15-30% 



<0,250 mm 
<0,200 mm 
<0,160 mm 
<0,125 mm 
<0,100 mm 
<0,063 mm 
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wobei ein Methylhydroxyalkylcellulose-Granulat mit 
einer Feinheit von 100 % = Weiner als 0,8 mm mit Was- 
ser bis zu einem Feuchtigkeitsgehalt von 30 bis 70 % 
eingestellt, anschlieftend in einer Rotattonsmuhle, 
deren Rotor eine Umfangsgeschwindigkeit von 50 bis 
120 m/s aufweist, gemahlen anschlieBend in einer 
Abscheidevorrichtung die Luft vom Celluloseether 
getrennt und zur Klassierung Schwingsieben, beste- 
hend aus einem oder mehreren Trennsieben mit ca. 
0,14 bis 0,16 mm Maschenweite, zugefuhrt wird. 
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